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Beschreibung . 

speeches JWntgenbeugu Wdiagr "J?™ S°f|^H u ,h«8tell<m. Di. etelnen Formen werden 

75 Titration bestimmt warden. Nlsltrilimaa , 2e V on Kieselsauren mit einem NB,0:Si0 2 -Verhaltnis von 

, 2 S:~l^^^^^ NatHum^at-Giasern oder durch Erhitzen von 

Natriumcarbonat und Quarz (DE-OS I 31 MS^ bes chreiben die Hersteliung von a- 0- unc I Y- 

WillgallisundRangefGlastechn.Ber 37 19^200 nat> » geS chmol Z enem entwassertem 

20 N a 2 Si 2 0, durch Temperung von ^™gT^ n der Temperatur verschiedene Knstallformen 

ei J e S^^^ wld in einem ersten schritt s, ° 2 ,n 

2 5 Methanol dispergiert und mit kalter Natronlauge^ verseW. Q ]jcn der kont ro,lierten Zugabe 

der ^S^ b S£SSS. "SSSTXSSSSSl der VeJendung von Methanol (Brennbarke.t, 

EXP Sb1ntri^ 
30 " ' KnXine Natriumsilikate eignen sich als verstarkende 

fur Ole pflanzlicher und tierischer Herkunft und I B.oz.de MJJJ med izinischem und kosmet.schem 

als Kataiysator und Kataiysatortrager Bejsp.e *^% npM »ar.. Puder und Mcmtan. 

35 Gebiet sind kosmetische und med,z,n ^J p ^ n ! s sEflSLp von 1,9:1 bis 3,5:1 verhalten s.ch ferner als 

Kristaliine Natriumsilikate mit e.nem ^!^«mSw^ Mittel verwenden. 

lonenaustauscher und lassen s.ch ^^mn^^talSSllnen Natriumsilikate sehr aufwend.g s.nd 
Da die bekannten Verfahren zur Hersteliung i d.eser J"™ aufeufinden. Dabei sollte ohne Zusatz 

bestanddieAufgabeeinverbessertes^ ™f ch %Z72 
40 organischer Losungsrmttel ^^J^^XS^ einfach durchfuhrbar sein und e.n Produkt 

Natrs^^ 

45 amorphem Natriumsilikat be. erhohter ?™%£^J£^Zw bis 3,75:1 und einem Wassergehalt 

Gew^eile Na 2 D + Si0 2 im ^'"^^^ *° lange beie.ner 

SSStM SSiaSSK^S^ -m Schme,z P unkt liegt, d, das Natnum- 
Si,ik t^wS e eSi g em amorphem Natriumsiliat wird hier sowoh, festes amorphes wie auoh f.Oss.ges 

» Gev^vorzugsweisevonlBbisTSj. -""^JJ'^SSS hergesteUt werden Es , tot ledoch 
Auflosen von gefallter oder ^Natriumsilikaten mit einem Wassergehalt von 5 b.s 

bevorzugt, von den gro&techn.sch 9 u ^uganglichen INatnu fi Fra nca.se Hoechst) und 

26% (beispielsweise den Typen 3Na, 3 NaTS, 6 . Na, o i w Na 4/1 , Na 5/2, Na 6/2, Na 9/1, Na 10/2 
fnsb^derewafcrigen W von 1:2 ,01 bis 1:3,50 und e.nem 

60 der Societe Francaise Hoechst m.t e.nem beV orzugt werden Natronwasserg.aser 

Wassergehalt von etwa 50 bis 70 Gew. h n"™*?* his 1 2 3 oder etwa 1 :3,3 bis 1 :3,5. 
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verb eiben. Soil SiO, zur Korrektur des Na £^^ h e t ese TsL 

srss: wars c ?Sr^K[^j^^»jss 

SSfta, ein Molvhiltnis SiO,:Na,0 vdn 2.5 and '™^" d ^" s ^ t erhalten. das in der Hauptsache aus 

allgemeinen werden Ofentemperaturen von 200 bis 

-TnSnSn^ 
35 Wasserdampfes aufschmaumt. Nacn Beenoigung 

" sond^auXXteinn'^ 

"""oa, erfindungagamaSe ^^"^Si^ ^^^. Bai der Kriaallisadon kann 

» ^^^^^^^^^^^^ 

Wahrend des Kristallisierens muU e, \^™ N rt n W,Hkal«i umgewandelt werden kann Die 
S5 amorpne Natriumsilikat besonde, , o* £ kn J^ 6 ^^ werden im "^-"^ESS 
minimale Kristallisationstemperatur am besten in Vorversuchen ermittelt. S.e is ; vor 

kris,amnc " Na,riu u 

^TTSn?' da<! in vidian Fid.n ve,.cdieden« kd«a«ine San'^'n^dX 
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10 Kriatallkeimkonzemration vorhandan iriaalfeiert 
H "CS^nau„ 9Sfl . maS .n Varfahran M. * ^^^ZX^: * 
RaaMionsmischung zartwe.sa » ddrclim.sca w „ k .. offc arfolgen. 



^en konnen zusatzlich auch andere ^Jen Areen und Antimon sowie das 



R w takannt. dais kristallme Natrlunjs.likate mn ^inaml »J*-*^ e n . M „str U kt U mnte t ai.<*iingen 
„ da,h°am hiar a,s Na,„umsa,za von 



3,5 dftie fol 9 enden Beispie.e naher edauter, 

Beispiele 

■ =S-SSSS=i^ SSSS1 SB 

Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) 

Kristallkeimen eine Stunde auf 

Gemisch von Na-SKS-5 und Na-SKS-6. ^ ^ 

ungeffthre Zusammensettung Na 2 S. 2 0 5 . 
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Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel) m itdem molaren 

Mntelleii ««•<«! OlMMchn. Ber. 37, 194-40 

396-404(1969). B .ispi<" „ . .. . , rd , 0 . ve m N8-SKS-1 1 gsgeben. 

9e """"" VW,,nreini8U " 0e "' 
TABELLE 1 



Na-SKS-5 

d (10- B cm) rel. Intensitat 



20 


4,92 


(± 0,10) 


m — st 


3,95 


(± 0,08) 


schw 




3,85 


(± 0,08) 


m — st 


25 


3,77 


(± 0,08) 


st — sst 




3,29 


(± 0,07) 


sst 


30 


3,20 


(± 0,06) 


schw 




2,64 


(+ 0,05) 


schw — m 




2,53 


(± 0,05) 


schw 




2,45 


(± 0,05) 


m — st 




2,41 


(± 0,05) 


schw 


40 


2,38 


(± 0,05) 


schw) 






TABELLE 2 


45 


d (10" 8 


Na-SKS-6 
cm) rel. Intensitat 




4,92 


(± 0,10) 


schw 




3,97 


(± 0,08) 


sst 




3,79 


(± 0,08) 


m — st 




3,31 


(± 0,07) 


schw 


55 


3,02 
2,85 


(± 0,06) 
{+ 0,06) 


schw — m 
schw 


60 


2,65 
2,49 
2,43 


(+ 0,05) 
(± 0,05) 
(± 0,05) 


schw 
schw 
m 
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TABELLE 3 
Na-SKS-7 

d CIO- 8 cm) reL lntensitat 

7(96 (± 0,16) schw 

6,00 (±0,12) st-sst 

5,48 (±0,11) schw 

4,92 (±0,11) schw 

4,30 (± 0.09) m 

4,15 (± 0,08) st 

3,96 (±0,08) st-sst 

3,78 (±0,08) m-st 

3,63 (± 0,07) sst 

3,31 (± 0,07) schw 

3,12 (±0,06) schw— m 

3,08 (± 0,06) schw — m 

3,06 (± 0,06) m-st 

2,97 (± 0,06) st — sst 

2,85 (± 0,06) schw 

2,70 (±0,05) schw-m 

2,66 (± 0,05) m — st 

2,63 (± 0,05) schw 

2,59 (±0,06) schw-m 

2,54 (± 0,05) schw — m 

2,43 (±0,05) sst 

TABELLE 4 
Na-SKS-11 

d (10- 8 cm) rel. lntensitat 

6,08 (± 0,12) schw 

5,88 (±0,12) schw-m 

4,22 (± 0,08) sst 

3,26 (±0,07) schw-m 

3,03 (±0,06) schw — m 

6 
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TABELLE 4 (Fortsetzung) 
Na-SKS-11 

. rel. Intensitat 





(± 0,06) 


m 


2,89 


(± 0,06) 


schw 


2,64 


(+ 0,05) 


schw — m 


2,56 


(± 0,05) 


schw — m 


2,49 


(± 0,05) 


schw 


2,43 


(± 0,05) 


schw 




TABELLE 5 






(Beispiel 1) 






2THETA d 


l/io 



12,90 6,86 

14,80 5,98 

16,30 5,43 

18,00 4,92 

20,80 4,27 

21,20 4,19 

21,50 4,13 

21,90 4,06 

22,50 3,95 

23,10 3,85 

23,55 3,77 

24,60 3,62 

25,70 3,46 

25,90 3,44 

27,00 3,30 

27,90 3,20 

28,75 3,10 

29,20 3,06 

29,60 3,02 

30,20 2,96 
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TABELLE 5 (Fortsetzung) 
(Beispiel 1) 

2THETA d Wo_ 

30,85 2,90 9 

31,50 2,84 11 

32,90 2,72 4 

33,30 2,69 7 

33,85 2.65 26 

34,65 2,59 11 

35,40 2,53 20 

36,10 2,49 9 

36,65 2,45 31 

37,10 2,42 46 

37,75 2,38 11 

38,60 2,33 3 

39,70 2,27 3 



TABELLE 6 
(Beispiel 2) 

2THETA d " lo 

14,70 6,02 6 

18,00 4,92 60 

21,30 4,17 6 

22,50 3,95 51 

23,10 3,85 53 

23,55 3,77 100 

24,60 3,62 8 

25,65 3,47 4 

25,95 3,43 4 

27,10 3,29 99 

27,80 3,21 20 

28,80 3,10 6 

29,55 3,02 9 

8 
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TABELLE 6 (Fortsetzung) 
(Beispiel 2) 

2T HETA d l/lp _ 

30,15 2,96 6 

30,80 2,90 3 

31,50 2,84 6 

32,70 2,74 4 

33,95 2,64 25 

35,45 2,53 " 

36,10 2,49 6 

36,65 2,45 38 

37,10 2,42 26 

37,75 2,38 17 



TABELLE 7 
(Beispiel 3) 

2THETA d Wo 

12,90 6,86 3 

14,80 5,98 18 

18,10 4,90 11 

20,80 4,27 8 

21,20 4,19 13 

21,50 4,13 15 

22,50 3,95 100 

23,55 3,77 47 

24,50 3,63 27 

25,90 3,44 9 

27,00 3,30 ? 

27,80 3,21 2 

28,70 3,11 8 

29,20 3,06 1 1 

29,60 3,02 18 

30,15 2,96 19 

9 
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TABELLE 7 (Fortsetzung) 




(Beispiel 3) 




2THETA 


d 




30,80 


2,90 




31,50 


2,84 




33,00 


2,71 




33,30 


2,69 


6 


33,70 


2,66 




34,70 


2,58 




35,00 


2,56 


7 


35,45 


2,53 


7 


36,00 


2,49 


12 


37,10 


2,42 


47 


39,35 


2,29 


4 




TABELLE 8 






(Beispiel 4) 




2THETA 


d 


— ~k~ 


14,90 


5,94 




18,05 


4,91 


56 


20,75 


4,28 




21,50 


4,13 




22,45 


3,96 




23,10 


3,85 


48 


23,50 


3,78 


100 


24,55 


3,62 


33 


27,00 


3,30 




27,80 


3,21 




28,70 


3,11 


14 


29,20 


3,06 


28 


30,00 


2,98 


30 


30,75 


2,91 


5 


31,50 


2,84 


5 




10 
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TABELLE 8 (Fortsetzung) 






(Beispiel 4) 




2THETA 






33,80 






34,60 


2,59 




35,45 






36,60 






37,00 






37,75 






42,10 






43,20 






45,20 


2,00 




46,00 


1,971 




46,60 


1,947 


12 


47,90 


1,898 


9 


48,60 


1,872 


21 


49,50 


1,840 


11 




TABELLE 9 






(Beispiel 5) 




2THETA 






14,60 






14,80 






15,05 






16,80 




4 


17,95 






21,10 


4,21 




21,50 


4,13 




22,50 


3,95 


11 


23,10 


3,85 


9. 


23,50 


3,78 


19 


23,90 


3,72 


5 


24,50 


3,63 
11 


12 
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TABELLE 9 (Fortsetzung) 
(Beispiel 5) 

2THETA d l/'o 

25,00 3,56 5 

25,75 3,46 5 

26,00 3,42 5 

27,00 3,30 1 9 

27,40 3,25 15 

27,70 3,22 1 

28,40 3,14 6 

28,75 3,10 8 

29,50 3,03 35 

30,10 2,97 19 

30,45 2,93 30 

31,00 2,88 8 

32.50 2,75 2 

33,35 2,68 10 

34,00 2,63 25 

34,20 2,62 17 

35,05 2,56 22 

35,80 2,51 5 

36,60 2,45 8 

37,00 2,43 19 

37,80 2,38 * 

38,95 2,31 9 

40,00 2,25 2 

40,60 2,22 5 

41,50 2,17 5 

42,05 2,15 .7 

44,20 2,05 3 

46,00 1.971 « 

48,10 1,890 - 

48,70 1168 | 



12 
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Patentanspruche 

1. Verfahren ; 



„. Hersteuung von ^JSJ^W Temp ST. 
Molverhaltnis Si0 2 /Na 2 0 von 1.9:1 bis 3 *- *f am 3 ^ 
dadurch gekennzeichnet, daB man «^2 3fcTG^ mit 0,01 bis 30 Gew.-Te.len des 
Na 2 0 von 1.7:1 bis 3.75:1 und e.nem Was se rgehalt von 5 b Sbue wasse rhaltigen amorphen 

herzustellenden kristallinen Natr.umsrt.kats er^dserl und man die entwasserte 

Natriumsilikat) versetzt, man d.e . e ®J? , 5"®|^^5y " i^i^estens450 a C betragt jedoch unter dem 
Reaktionsmischung solange be. e.ne Jemperatur - halt me minae 

Schmetzpunkt liegt, bis das Natriums.l.ka knsta »' s '^ daS man das eingesetzte wasserhaltige 

-hS^S^^ Natriumsilikats ,pro 

HbaK^^ 

e ^T e S^ da * das ein9esettte Natriumsilikat einen 

Wassergehalt von 50-70 Gew.-% airfweist R nl das gmorphe wasserhaltige wie 

5. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch geker n* '^l^SiSSSjHtfi ^on 1.7:1 bis 2,3:1 aufweist. 
auch das zugegebene kristallisierte J-f™m«M^^ Reaktionsmischung 

-n £E^ ** ZU9eSeme NatriUmSilik3t 

folgende Rontgenspektrum aufweist: 





d (10 -8 cm) 




rel. Intensitat 


30 


4,92 


(± 0,10) 


schw 




3,97 


(± 0.08) 


sst 




3,79 


(± 0,08) 


m — st 


35 


3,31 


(± 0,07) 


schw 




3,02 


(± 0,06) 


schw — m 


40- 


2,85 


(± 0,06) 


schw 




2.65 


(± 0,05) 


schw 




2,49 


(± 0,05) 


schw 


45 


2,43 


(+ 0,05) 





9 venanren nacn «iis(j |ijv -" — ° 

7 °^r^e^L Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB man die entwasserte Reaktions- 

mi iTve^h^ d3B ePtWaSSerte Re3kti0nS " 
mischung 1—12 Minuten auf 770-800°C erhitzt. 



55 Revendications 



, Precede de preparation de spates ^J^^^^r^^^^ 
phyllosilicates), de rapport mola.re S.O^Na.O compn s entre et J ; cat P e de sodium amorp he aqueux 
amorphe, a une temperature elevee, precede caracter.se .en ce qu a ^du s d , eau on ajQute 



13 
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eaude50a70%enpoids. raract erise en ce que dans le silicate de sodium amorphe aqueuxe 

5. Precede selon la revendica ion 1. caracte » se en c ^ . S iCyNa 2 0 est compr.s entre 



d (10 -8 cm) 




Intensite relative 


4,92 


(± 0,10) 


fa 


3,97 


(± 0,08) 


tfo 


3,79 


(± 0,08) 


m — fo 


3,31 


(± 0,07) 


fa 


3,02 


(± 0,06) 


fa — m 


2,85 


(± 0,06) 


fa 


2,65 


(± 0,05) 


fa 


2.49 


(± 0,05) 


fa 


2,43 


(± 0,05) 


m 



9 Procede selon la revenuitau^.. ~, 

deshydrate pendant 1 a 12 minutes entre 770 et 800 C. 

the sodium silicate has crystallized. 
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7 The process as c,ai m .d in ..in, , — - - — — » ~ * ™' a ';"° 

S T? h °e°prS as Coined in Cain, V, w„ W ei„ ft. add.d sod, I~ has ft. X-,0, 

spectrum: 



d (10 -8 cm) 




rel. intensity 


4.92 


(± 0.10) 


weak 


3.97 


(± 0.08) 


v. strong 


3.79 


(± 0.08) 


medium-strong 


3.31 


(± 0.07) 


weak 


3.02 


(± 0.06) 


weak-medium 


2.85 


(± 0.06) 


weak 


2.65 


(+ 0.05) 


weak 


2.49 


(± 0.05) 


weak 


2.43 


(± 0.05) 


medium 



9 The process as claimed in ciaim o, ~ - 

8 n,T„eproc»s. S c 1 a,™d,„c,a,n 1 S.„h e ^ 

, "'^Tp^.soi.ift.dinc,.^^^^ 
for 1 — 12 minutes. 
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